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O (57) Abstract: The invention relates to a chamber (1) for a freeze-diying device, comprising storage surfaces whose tempeiature 
can be regulated, for containers (5) that cany a product that is to be fieeze-dried. The aim of the invention is to obtain uniform 
O temperature conditions and water-vapour partial -pressure conditions during the fieeze-diying process. To achieve this, an optical 
Q shield, consisting of components (31 and 36) whose temperature can be regulated, is positioned between the sioiage suifeces and the 
»^ interior-wall surfaces of the chamber (1). 
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Zur Erkldrung der Zweibuchstaben-Codes und der anderen 
Abkiirzungen wird auf die Erkldrungen ("Guidance Notes on 
Codes and Abbreviations") am Anfangjeder reguldiren Ausgabe 
der PCT-Gazette verwiesen. 



(57) Zusammenfassung: Die Erfindung betrifft eine Kammer ( 1) fur eine Gefnertrocknungseinrich- tung mit temperierbaren Stell- 
flachen fuir Behalter (5), in denen sich gefrier- zutrocknendes Produkt befindet; um wahrend des Gefriertrocknungsprozesses zu er- 
reichen, dass sich gleichfdimige Tetnperatur- und Wasseidampfpartial- druckverhaltnisse einstellen, wird vorgeschlagen, dass eine 
aus temperierba- ren Bauteilen (3 1 und 36) bestehende optische Abschirmung zwischen den Stellflachen und den InnenwandflMchen 
der Kanuner (1) vorhanden sind. 
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Kammer fur eine Gefriertrocknungseinrichtung 

Die Erfindung bezieht sich auf eine Kammer fiir eine Gefriertrocknungsein- 
richtung mit temperierbaren Stellflachen filr Behalter, in denen sich das zu 
gefriertrocknende Produkt befindet. 

Die Gefriertrocknung hat sich insbesondere in der pharmazeutischen Industrie 
zur Konservierung von Medikamenten, Impfstoffen usw. durchgesetzt. In den 
Kammern moderner Gefriertrocknungseinrichtungen befindet sich eine Mehr- 
zahl von Steliplatten, auf deren Stellflachen eine Vielzahl von Behaitern, 
Fiaschchen o.dgl. (100.000 und mehr) Platz findet. Das flblicherweise in Was- 
ser gelSste Produkt wird in Behalter dieser Art gefiillt. Vor dem Beginn des 
Gefriertrocknungsprozesses erfolgt das Einfrieren der Fltissigkeit. Oblicher- 
weise findet dieser Schritt bereits in der Kammer der Gefriertrocknungsein- 
richtung statt, indem die Stellflachen entsprechend tief (-40° C bis -60" C) 
gekiihlt werden. 

Aus der deutschen Offenlegungsschrift 197 19 298 ist eine Kammer der ein- 

gangs erwahnten Art bekannt. AuBerdem wird in diesem Dokument ein Ver- 

fahren zur Steuerung des Gefriertrocknungsprozesses in der Kammer erlau- 

tert. Kennzeichnend fttr den Ablauf des Trocknungsprozesses sind im wesent- 

lichen zwei Trocknungsphasen. Solange sich noch kristallisiertes (gefrorenes) 3 

Wasser in dem Produkt befindet, nennt man diesen Trockenabschnitt die > 

Haupt- Oder Sublimationstrocknung. Liegt kein Wasser in Form von Eis mehr 

vor, ist das restliche Wasser am Trockenprodukt absorbiert und auch mehr • 

Oder weniger fest gebunden. Die Entfernung dieses Wassers findet wahrend ' 

der Nach- oder Desorptionstrocknung statt. Zur Steuerung eines Gefpiertrock- » 

■ 

nungsproze.sses dieser Art werden bestimmte KammerdrUcke und Stellfla- ' 
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chentemperaturen eingestellt. Ein wesentlicher Parameter ist dabei die Eis- 
temperatur, die durch Druckanstiegsmessungen bestimmbar ist. 

Die Steuerung der Eistemperatur in der Sublimationsflache tlber den Druck 
setzt voraus, dass ein gleichformiger Wasserdampfpartialdruck in der Kammer 
herrscht. Diese gleichformige Druckverteilung ist im Bereich der Kammer- 
wande sowie Kammertur oder -turen nur begrenzt moglich. In diesen Berei- 
chen hangt die Temperatur des in den Fiaschchen befindlichen Produkts nicht 
nur von der Stellplattentemperatur ab; auch die Temperatur der Innenwande 
der Kammer wirkt sich ttber Warmestrahlung aus. Hat z.B. der aus dem Pro- 
dukt austretende Wasserdampf eine Temperatur von -40'*C, dann erhSht sich 
diese Temperatur auf den Stellplatten z.B. auf -20'' C, wahrend der Wasser- 
dampf in der Nahe der Wande z.B. 20**C erreicht. Aufgrund dieser Tempera- 
turunterschiede kOnnen sich Druckunterschiede von mehr als 10% einstellen. 
Die gewttnschte Voraussetzung, dass ein gleichmaBiger Wasserdampfpartial- 
druck in der Kammer herrscht, ist nicht mehr ausreichend genau erfailt; die 
sich einstellende Eistemperatur ist nicht mehr gleichffirmig. EinbuBen der 
Produktqualitat sind die Folge. 

Um den Einfluss der Kammerwandtemperatur auf die Temperatur des in den 
Fiaschchen befindlichen Produkts zu vermeiden, ist es bekannt, die Stellplat- 
ten mit einem auBeren Rand auszurttsten, der das Produkt vor einer von den 
Kammerv^anden ausgehenden Warmestrahlung schatzt. Diese MaBnahmen ha- 
ben jedoch nur einen begrenzteh Erfolg gehabt, da die Temperaturunterschie- 
de zwischen dem Rand und den Stellfiachen ca. 20^*0 betragen. 

Weiterhin wurde bereits vorgeschlagen, die Wande und Ttir(en) der Kammer 
zu temperieren. Diese MaBnahmen sind jedoch mit praktisch unflberwiiidba- 
ren technischen Schwierigkeiten und wirtschaftlichen Nachteilen verbunden. 
Die Kammer mit ihrer (ihren) Ttir(en) kann bei Produktionsanlagen, besonders 
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wenn sie mit Dampf sterilisiert werden mUssen, eine Masse von vielen Tonnei 
haben. Diese Massen mUssten bis -40°C und oft bis -60°C beim Einfrieren 
abgekiihlt werden, was entweder zu einer unzulassig langen Einfrierzeit fahrt 
Oder zu getrennten KQhlsystemen, die ein mehrfaches an Kalteleistung abge- 
ben milssen, als sie ftir die Stellplatten und das Produkt erforderlich ist. Ab- 
gesehen von diesen wirtschaftlichen Problemen ist es technisch schwierig, die 
Flansche an der Kammer und den Flansch an der TUr auf z.B. -SO^C zu ktth- 
len. Die Dichtungen zwischen Kammer und Tflr mUssen bei tiefen femperatu- 
ren funktionsfahig bleiben, und es ist schwierig, ein Kondensieren des Was- 
serdampfes an diesen Flanschen zu vermeiden. Bine denkbare Isolierung der 
Flansche gegen die Wasserdampfkondensation ist technisch nicht mOglich, da 
Kammerflansch und Tflr in sterilen Raumen untergebracht sind. Die Sterili- 
tatsanforderungen in einem Reinraum schlieBen die Verwendung von fflr diese 
tiefen Temperaturen geeigneten Isoliermaterialien aus. 

Der vorliegenden Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, eine Kammer fttr ei- 
ne Gefriertrocknungseinrichtung der eingangs erwShnten Art ohne besonderen 
technischen Aufwand so auszubilden, dass sich wahrend des Gefriertrock- 
nungsprozesses gleichfOrmige Temperatur- und Wasserdampfdruckverhaitnis- 
se einstellen. 

Erfindungsgemafi wird diese Aufgabe dadurch geiflst, dass eine aus tempe- 
rierbaren Bauteilen bestehende optische Abschirmung zwischen den Stellflfi- 
chen und den Kammerinnenflachen vorhanden ist. Wahrend der Durchfiihrung 
des Gefriertrocknungsprozesses werden die temperierbaren Bauteile jeweils 
auf die Temperatur eingestellt, die auch die Stellplatten haben. Die Kammer- 
wandtemperaturen kOnnen die Temperatur des in den FlSschchen befindlichen 
Produkts nicht mehr beeinflussen. In dem von den Abschirmbauteilen be- 
grenzten Innenraum herrschen keine messbaren Temperatur- und Wasser- 
dampfdruckunterschiede mehr. 
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Weitere Vorteile und Einzelheiten der Erfindung soUen anhand eines in den 
Figuren 1 und 2 schematisch dargestellten Ausfflhrungsbeispieles erlflutert 
werden. Es.zeigen 

. Figur 1 einen Vertikalschnitt durch eine Kammer nach der Erfindung, 

- Figur 2 einen Horizontalschnitt durch diese Kammer. 

In den Figuren sind die Kammer mit 1, die Kammerwandung mit 2, ihre Ttir 
mit 3 (Figur 2), die in der Kammer 1 befindlichen Stellplatten mit 4 und eiri 
beispielhaft dargestelltes, auf der Stellflache einer Stellplatte 4 abgesetztes 
Flaschchen mit 5 bezeichnet. Die untere Stellplatte 4 sttltzt sich auf einer 
ortsfesten Basisplatte 6 ab. Die ttbrigen Stellplatten 4 sind derart auf- und 
abbewegbar (Doppelpfeil 7), dass sich ihr Abstand verSndert. Durch ein Zu- 
sammenfahren der Stellplatten z.B. mit Hilfe eines hydraulischen Antriebs 
(Kolbenstange 8) erfolgt in bekannter Weise das VerschlieBen der Flaschchen 
5 mit Stopfen, die seitlich endende Durchtrittskanale fllr den Wasserdampf 
aufweisen und vor dem Beginn des Gefriertrocknungsprozesses auf die 
Flftschchen 5 aufgesetzt werden. Die oberste Stellplatte 4 ist am Stempel 9 
der Kolbenstange 8 befestigt. 

Die Stellplatten 4 sind Bestandteil eines gestrichelt angedeuteten Temperier- 
kreislaufs 11. Erist von einer Sole durchstrSmt, die je nach Bedarf in einen 
Warmetauscher 12 (angeschlossen an eine nicht dargestellte Kaltemaschine) 
gektlhlt Oder mit einer Heizung 13 aufgeheizt wird. Dem gesteuerten Ablauf 
des Gefriertrocknungsprozesses dient eine als Block dargestellte Steuerung 
15, der als Steuergrdfie u.a. Signale eines in der Kammer angeordneten 
Drucksensors 16 zugefuhrt werden. Zu Beginn des Gefriertrocknungsprozes- 
ses werden die Stellplatten zunachst gekflhlt (Einfrierphase). Wahrend der 
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Trocknungsphasen haben die Stellplatten Temperaturen Gber 0**C, um den 
Verdampfungsprozess zu beschleunigen. 

Die Kammer 1 ist mit einem Anschlussstutzen 21 ausgertistet, an den iiber ein 
Ventil 22 ein Kondensator 23 und eine Vakuumpumpe 24 angeschlossen sind. 
Der Kondensator 23 dient der Anlagerung des Wasserdampfes, der wShrend 
der Gefriertrocknung anfillt. Nicht kondensierbare Gase werden von der Va- 
kuumpumpe 24 entfernt. Das Ventil 22- steht mit der Steuerung 1 5 in Verbin- 
dung. Es wird zeitweise geschlossen. um mit Hilfe von Druckanstiegsme&sun- 
gen die Eistemperatur bestimmen zu kdnnen. 

Um das erfindungsgem&fi.e Ziel zu erreichen, ist eine Abschirmung zwischen 
den Stellflachen und den Innenfltchen der Kammerwand 2 vorgesehen. Sie 
besteht aus mehreren Bauteilen 31 bis 36, die die Stellplatten 4 derart umfas- 
sen, dass keine Siehtverbindung zvrischen den Stellflachen und den darauf 
abgesetzten FlSschchenS einerseits und den Kammerinnenwandflftchen ande- 
rerseits besteht. Die zwischen den Bauteilen gewahlten AbstSnde sind so groB 
bemessen, dass der Wasserdampftransport zwischen den Stellflachen und dem 
Anschlussstutzen 21 im wesentlichen ungehindert stattfinden kann. Zweckma- 
Big ist es deshalb, wenn sich die einzelnen Bauteile nach Art einer Jalousie 
tiberlappen. 

Beim dargestellten Ausfuhrungsbeispiel umfassen die Bauteile 31 bis 36 das 
Stellplattenpaket von alien Seiten. Nach oben und nach unten bilden die obere 
bzw. untere Stellplatte 4 den erwiinschten, temperierten Sichtschutz. Ist z.B. 
eine obere Stellplatte 4 nicht vorhanden, mtlssen ein oder mehrere weitere 
Bauteile vorhanden sein, die far die optische Abschirmung zur oberen Kam- 
merwandung hin sorgen. 
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Durch die erfindungsgemaBen Bauteile entsteht ein innerer, nach auBen op- 
tisch dichter Raum 37, in dem sich die Stellplatten 4 bzw. Stellflachen fflr die 
Fiaschchen 5 befinden. Von den Kammerinnenwandflachen ausgehende 
Strahlungswftrme kann die Temper atur- und DruckverhSltnisse im Raum 37 
nicht mehr beeinflussen. WShrend des Ablaufs des Gefriertrocknungsprozes- 
ses stellen sich die gewilnschten Driicke und Temp eraturen im Raum 37 
gleichmaBig ein. 

Um eine optimale Abschirmung der Stellflachen auch in Kantenbereichen des 
Stellplattenpaketes zu erreichen, weisen die Bauteile 31, 32 oben und unten 
abgebogene Endabschnitte auf. Eine Alternative dazu zeigt Figur 2. Im Be- 
reich der hinteren Kanten des Stellplattenpaketes enden die Bauteile 31,* 33 
bzw. 32, 33 jeweils mit eiiiem den Dampfdurchtritt nicht behindernden Spalt. 
Den Spalten sind mit ausreichendem Abstand weitere Bauteile 34, 35, vor- 
zugsweise zwischen den Spalten und der Kammerwand 2,. zugeordnet, deren 
Breite und Lftnge so gewahlt sind, dass eine Sichtverbindung zwischen den 
Stellflachen und der Kammerinnenwand durch die Spalte hindurch nicht be- 
steht. 

Mit 36 ist ein Bauteil der. erfindungsgemaBen Art bezeichnet, das an der Ttlr 3 
der Kammer 1 befestigt ist und derart ausgebildet ist, dass eine Sichtverbin* 
dung zwischen den Stellflachen und der Ttlrinnenflache nicht besteht. Abge- 
bogene Abschnitte 40 sorgen ftlr die notwendige Oberlappung der Abschirm- 
bauteile im Bereich der vorderen Kanten des Stellplattenpaketes. 

Die Abschirmbauteile sind temperiert. Sie sind als relativ dtinne (weniger als 
1 cm) doppelwandige Flatten ausgebildet und von einem Heiz-ZKiihlmedium 
(Sole) durchstromt. Zweckmafiig haben die Flatten eine moglichst geringe 
Warmekapazitat und bestehen aus EdelstahL 
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In Figur 1 ist ein vom Temperaturkreislauf 1 1 fiir die Stellplatten 4 unabhfin- 
giger Kreislauf 41 mit Wfirmetauscher 42 und Heizung 43 dargestellt. Alle 
Abschirmbauteile sind Bestandteil dieses Kreislaufs 41. Ober flexible Ver- 
bindungsleitungen 44 (Figur 2) ist auch das an der Kammertttr 3 befestigte 
Bauteil 36 versorgt. 

Es besteht zwar die Moglichkeit, die Abschirmbauteile auch in den Stellplat- 
tenkreislauf 1 1 einzubeziehen. Wegen der unterschiedlichen und zeitlich ver- 
setzten Leistungsanforderungen sind jedoch zwei separate KreislSufe 11 und 
41 zweckmfiBig, Der Steuerung des Kreislaufs 41 dient ebenfalls der Steuer- 
block 15. 

Die Figuren zeigen noch, dass sich der Drucksensor 16 imHaum 37 befindet. 
Als SteuergrfiBe ist der Druck in diesem Raum 37 maBgebend. Der Druck au- 
Berhalb des Raumes 37 ist fttr den gesteuerten Ablauf des Gefriertrocknungs- 
prozesses unerheblich. 



ISOOCID: <WO mntvusKAt ■ - 



wo 03/012355 PCT/EP02/07828 



Anspriiche 



1) Kammer (l)fur eine Gefriertrocknungseinrichtung mit temperierbaren 
Stellflachen fiir Behalter(5), in denen sich gefrierzutrocknendes Produkt 
befindet, dadurch gekennzeichnet, dass eine aus temperierbaren Bauteilen . 
(31 bis 36) bestehende.optische Abschirmung zwischen den Steliflachen 
und den Innenwandfiachen der Kammer (1) vorhanden sind. 

2) Kammer nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die temperierba- 
ren Bauteile doppelwandig ausgebildete Flatten sind, die Bestandteil eines 
Kaltemittelkreislaufs (11, 41) sind. 

3) Kammer nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass eine 
Mehrzahl von temperierbaren Bauteilen bzw. Flatten (31 bis 36)zur Her- 
stellung der optischen Dichtheit derart angeordnet sind, dass sie einander 
tiberlappen. 

4) Kammer nach Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, dass die 
temperierbaren Bauteile bzw. Flatten (31 bis 36) zur Herstellung der opti- 
schen Dichtheit mit abgebogenen Abschnitten(38, 39, 40) ausgeriistet sind, 
die das Stellplattenpaket seitlich, oben oder unten umfassen. 

5) Kammer nach Anspruch 3 oder 4, dadurch gekennzeichnet, dass die zwi- 
schen den temperierbaren Bauteilen bzw. Flatten (31 bis 36) vorhandenen 
Abstande so bemessen sind, dass der Wasserdampftransport zwischen den 
Steliflachen und einem an die Kammer (1) angeschlossenen Kondensator 
(23) im wesentlichen ungehindert stattfindet. 
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6) Kammer nach ein-em der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Stellplatten (4)uad die der optischen Abschirmung die- 
nenden temperierbaren Platten (31 bis 36) Bestandteil eines gemeinsamen 
Kaltekreislaufs (11) sind. 

7) Kammer nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Stellplatten (4)und die temperierbaren, der optischen Abschirmung 
dienenden Platten (31 bis 36), jeweils Bestandteile eines Kfiltekreislaufs 
(11, 41) sind, welche voneinander unabhangig sind. 

8) Kammer nach einem der vorhergehenden Ansprttche mit einer Kammerttir, 
dadurch gekennzeichnet, dass die Tflrinnenwandung (36) eines oder mehre- 
rer der temperierbaren Bauteile bzw. Platten (31 bis 36) trSgt. 

9) Kammer nach einem vorhergehenden Ansprflche, dadurch gekennzeichnet, 
dass ein der Steuerung des Ablauf des Gisfriertrocknungsprozesses dienen- 
der Drucksensor (16)innerhalb des nach auBen optisch dicht abgescTiirmten 
Raumes angeordnet ist. 
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naieG Aktenzelchen 



PCT/EP 02/07828 



A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

IPK 7 F26B5/06 



Nach der tntemattonaten Patentklasslflkatlon (IPK) Oder nach der nalionaten Massmkalton und der tPK 



a RECHERCHIERTE GEBIETE 



Recherchierter MlndastprOfstoff CKiasslfUcaUonssystem und Klasslfikatlonssymbole ) 

IPK 7 F26B 



Recheichierte aber nlcht zunn MlndestprQfslorr gehdrenda Ver&lfen1IIchungan« sowall diese unler cBe recherchierten Gebiete fallen 



wahrend der intemationalen Recherche IconsuMerte elektronlsche Datentmnk (Name der Datentiank und evtL 

EPO-Internal 



Suchbegriffe) 



C. Ai-S WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kalegorte' Bezelchnung dsr VerBffentltehung, sowel erforderilch unter Angabe der In Betrachi kommendBn Telle 



Betr. Anspnich Nr. 



us 3 311 991 A (GUNNAR GIDLOW ROLF) 

4. April 1967 (1967-04-04) 

Spalte 2, Zelle 42 - Ze1le 54; AbbUdungen 

US 3 048 928 A (COPSON DAVID A ET AL) 

14. August 1962 (1962-08-14) 
das ganze Dokument 

DE 197 19 398 A (AMSCO FINN AQUA GMBH) 
12. November 1998 (1998-11-12) 
das ganze Dokument 

GB 1 032 857 A (CRYO MAID) 

15. Juni 1966 (1966-06-15) 

WO 97 08503 A (FRACTIONNEMENT ET DES BIOT 
LAB ;BARDAT ANNIE (FR); SCHMITTHAEUSLER) 
6. Marz 1997 (1997-03-06) 



1,2,7,8 

1,6 

1,9 



□ 



Wettera Verdffentllchungen sind der Fortsetzung von Feld C zu 
entnehmen 



El 



Slehe Anhang PatentfamlBe 



" Besondere Kategorien von angegebanen VerOffentllchungen : 
*A' Verdffentilchung. die den allgemeinen Stand derTechnUcdeflnlert, 
aber nlcht als besonders bedeutsam anzusehen 1st 

*E* aiteres Dolaimem, das Jedoch eist am Oder nach dem fattematlonaien 
Anmeidedatum ver5ffentlteht vworden Ist 

'L' Ver&ffentachung, die geelgnei ist, elnen Prtorttatsanspruch zwelfelheft er- 
schelnen zu lassen. Oder durch die das Ver6ffentlichu ngsdatum etner 
anderen Im Recherchenbertcht genannten VerdffenlQchung belegt warden 
soli Oder die aus emem anderen besondere Grund angegeben Ist (wie 
ausgefOhrt) 

"O* verfiffentllchung. dte sich auf eine mQndliche Offenbarung, 

eine Benutzung, eine AussteDung oder andeie MaBnahmen bezteht 
"P" VerflRentnchunadievordamhtemattonaien Anmetdedatum. aber nach 
dem beanspruchten Priorflfitsdatum verfiffentllcht worden ist 



"T* Spfitere VerSffentlichung. die nach dem intemationalen Anmeidedatum 
Oder dem PdomatsdatumvefOtrentDchtworcien ist und mtt der 
Anmeldung nlcht kolDdlert sondem nur zum VerstAndnls des der 
Ernndung zugrundellegenden Prinzips oder der Ihr zugmndeDegenden 
Theorie angegeben Isf 

'X' VerdffentHchung von besondererBedeutung; die beanspruchte Eifindung 
kann aOein au^nd dieser VertiffemDchung nlcht als nau oder auf 
emnderischer T&Ugkall bemhend betrachtet warden 

'Y* VereffentDchung von besondererBedeutung; die beanspruchte Erflndung 
icann nlcht als auf erfinderlscherTfiUgkeit beruhend betrachtet 
werden. wsnn die Verdffentfichung mit einer oder mehreren anderen 
Ver&ffentllchungen dieser Kategorie Ih Verblndung gebracht wild und 
dlese Verblndung fGr elnen Fachmann nahellegendlst 

*&* Ver6ffentl)thung, die M&glied derseben PatentfandBe Ist 
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